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@ Film intercalaire resistant au feu et son utilisation dans un verre feuillete. 



(57) La present© invention conceme un film inter- 
calaire en polyvinylbutyral plastifte destine & la 
realisation de verres feuilletes, ce film compre- 
nant un agent de reticulation apte & rendre le 
polyvinylbutyral plastifi£ trSs peu fusible ou 
infusible. 

Le film intercalaire selon I'invention est parti- 
ailterement resistant au feu et permet de r6ali- 
ser des feuilletes prSsentant une bonne 
resistance aux chocs et au feu. 
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La presente invention concerne unf Urn intercalai- 
re resistant au feu et son utilisation dans un feuillete, 
notamment un verre feuillete. 

Les verres feuilletes sont couramment utilises 
dans le batiment et dans les moyens de transport 
comme vitrages presentant des caracteristiques de « 
protection securite » et permettant de r6duire la pro- 
bability des sinistres par choc. Les plus simples et les 
plus connus de ces verres feuilletes consistent en 
deux ou plusieurs feuilles de verre collies entre elles 
parun ou plusieurs films intercalaires de polyvinylbu- 
tyral (PVB) plastifie. De telles structures sont eff ica- 
ces contre les chocs mais peuvent se reveler insuff i- 
santes en matfere de protection securite en cas d'in- 
cendie. Si reclatement ou I'affaissement du verre 
sont toujours evoqu6s en premier lieu dans ce genre 
de situation, il convient n6anmoins de remarquer que 
le veritable premier probleme de ces verres feuilletes 
vient du film intercalate de PVB plastifie qui se ra- 
mollit etfond bien plus rapidementque le verre etqui, 
de ce fait, en cas d'eclatement du verre, cesse 6ga- 
lement tres tot d'assurer le maintien des Eclats de 
verre par collage. Le PVB piastif ie" fondu s'ecoule en- 
suite hors du vitrage avant de s'enflammer avec de 
forts degagements dechaleuretdefumees, ceci bien 
avant le debut de ramollissement du verre. Le lamol- 
lissement rapide du PVB plastifie, recoupment du 
PVB plastifie brulant, le degagement de fumees et 
I'inflammation du PVB piastif ie* constituent autantde 
dangers auxquels il est n6cessaire de remedier dans 
ce type de vitrage prealablement a toute autre chose, 

II convient de noter, en fait, que la plupart des vi- 
trages feuilletes aptes a register au feu actuellement 
existants ne pr&sentent pas la structure simple et 
economique precedemment mentionn6e et s'affran- 
chissent de ce fait des problemes lies a cette struc- 
ture. Selonles cas, ces vitrages feuilletes anti-feu uti- 
lisent d'autres films intercalaires que le PVB plastifie 
ou utilisent des elements intercalaires additionnels, 
ces autres films ou ces Elements ayant et/ou confe- 
rant au vitrage les proprietes de resistance au feu re- 
cherchees. 

Notamment, parmi les vitrages feuilletes resis- 
tant au feu connus comportant d'autres films interca- 
laires que le PVB plastifie, il convient de titer les vi- 
trages feuillet6s comprenant deux ou plusieurs feuil- 
les de verre assembles entre elles par I'intermediai- 
re d'un gel ou d'un film silicone. Ainsi, le brevet FR 2 
346 548 decrit un vitrage feuillete anti-feu dans lequel 
le film intercalate est un gel comportant un liquide a 
chaleur de vaporisation GlevSe tel que I'eau et une 
substance susceptible de former une mousse isolan- 
te sous I'effet d'un rayonnement thermique. Ce vitra- 
ge, concu de facon a satisfaire le plus grand nombre 
de criteres de resistance au feu et classe* de ce fait 
dans ies « elements coupe feu », pr6sente cepen- 
dant une resistance au gel et aux chocs plus faible 
qu'un vitrage feuillete traditionnel utilisant un film in- 



tercalaire de PVB plastifie et son epaisseur est 6ga- 
lement plus importante. 

Un autre exemple de vitrage presentant des pro- 
prietes anti-feu particulierement bonnes est donne 
s dans la demande de brevet FR 2 394 394 decrivant 
un vitrage feuillete comportant deux feuilles de verre 
entre [esquelles se trouve un film intercalate d'elas- 
tomere de silicone. L'inconvenient majeur de ce pro- 
duit est son prix extremement eieve par rapport au 
10 prix d'un feuillete traditionnel utilisant un film interca- 
late de PVB plastifie. 

Plusieurs vitrages feuilletes utilisant des films in- 
tercalaires de PVB ainsi que des elements intercalai- 
res additionnels presentant et/ou conferant auxdits 
15 vitrages des proprietes de resistance au feu peuvent 
egalementetre cites. Ainsi le brevet US 5 219 630 de- 
crit un vitrage presentant un film intercalate, qui peut 
etre un film de PVB, dans lequel se trouve insure" un 
riseau defiis irtetalliquesayantpourobjetde retarder 
I'affaissement de Intercalate et du vitrage. Cepen- 
dant, outre le fait qu'un tel r£seau est visible, un 
moyen de ce genre ne permet pas veYitablement de 
ralentir ia fonte de Intercalate et n'empeche ni son 
ecoulement final ni son inflammation a partir d'une 
certaine temperature. Des vitrages feuilletes dans 
lesquels des couches de materiau jouant un role 
d'isolant thermique en cas d'incendie sont inser£es 
entre chaque face du film intercalaire de PVB et les 
feuilles de verre adjacentes sont egalement decrits 
dans des brevets tels que le brevet US 4 071 649. Une 
telle structure de film intercalaire a trois couches dis- 
tinctes est cependant plus complexe qu'un simple 
film intercalate de PVB plastifie et conduit egale- 
ment a des vitrages plus epats, Cette structure n'em- 
peche par ailleurs pas recoupment final du PVB ni 
son inflammation meme si elle retarde raccomplisse- 
ment de ces deux evenements. 

Un dernier exemple de vitrage feuillete apte a re- 
sister au feu existant actuellement et ne pouvant etre 
classe veritablement parmi Tune ou I'autre des deux 
categories precitees (film intercalate autre que le 
PVB - elements intercalaires additionnels) est donne 
dans le brevet EP 227 633. Ce brevet propose de nte- 
langer au PVB utilise pour realiser ('intercalate d'un 
vitrage feuillete une quantite non negligeable d'un 
melange piastif iant particulier compose de divers ad- 
ditifs presentant differentes fonctions, defa^on a ob- 
tenir un film intercalaire de PVB plastifie, de compo- 
sition modif iee apte & reagir en cas d'incendie pour 
r6sister au feu. Le melange d'additifs ajoutes au PVB 
dans ce brevet est cependant complexe et oblige a 
realiser un PVB plastifie particulier en vue de la rea- 
lisation d'un vitrage feuillete presentant une resistan- 
ce au feu. 

De fa^on generate, il convient de remarquer que 
les vitrages feuilletes connus pour tesisterau feu pre- 
sented des structures plus complexes et/ou sont 
plus couteux (car necessitant notamment la mise au 
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point de films intercalates speciaux de composition 
specif ique ou comportant plusieurs couches) que les 
vitrages feuilletes traditionnels utilisant des films in- 
tercalates courants de PVB plastif i6. En outre, leurs 
proprietes de resistance aux chocs sont souvent 5 
moins bonnes que celles desdits vitrages feuilletes 
traditionnels. 

L'objet de la presente invention est done de trou- 
ver une solution simple et economique au probieme 
de Tecoulement des films intercalaires de PVB plas- 10 
tifie hors des verres, notamment des vitrages, feuil- 
letes en cas ^augmentation importante de tempera- 
ture, de facon k fournir des verres feuilletes, notam- 
ment des vitrages, simples et economiques, pr^sen- 
tant k la fois une bonne resistance aux chocs et une 15 
resistance amelioree au feu, ces verres feuilletes per- 
mettant de surcroit, dans leur fonction habituelle 
d'eclairage, une transmission maximale de la lumie~ 
re. 

Plus precisement, I'objet de la presente invention 20 
estde mettre au point un intercalaire transparent, re- 
sistant au feu et dont la composition de base est une 
composition de PVB plastif ie traditionnelle, cet inter- 
calaire pouvant etre obtenu k partir d'intercalaires de 
PVB plastifie courants, pouvant etre mis en oeuvre 25 
selon des procedes habitueis et pouvant etre avanta- 
geusement util is6 dans la realisation de feuilletes, no- 
tamment des verres feuilletes susmentionnes. 

Ces buts sont atteints gr^ce k un f ilm intercalaire 
en polyvinylbutyral plastifie comprenant un agent de 30 
reticulation apte k rendre ie polyvinylbutyral plastifie 
tr6s peu fusible ou infusible. 

L'invention concerne egalement des feuilletes, 
notamment des verres feuilletes, comprenant au 
moins deux feuilles rigides de matiere inorganique et 35 
au moins un film intercalaire de mati6re organique te! 
que prec6demment d6f ini. 

L'invention concerne egalement les procedes de 
fabrication du film intercalaire et des feuilletes prec6- 
demment mentionn6s. 40 

Par « agent de reticulation apte k rendre Ie PVB 
plastifie tr&s peu fusible ou infusible », on entend un 
compose permettant, sous certaines conditions (ge- 
neral erne nt sous I'effet de la chaleur, comme explicite 
ulterieurement), la creation de suff isamment de liai- 45 
sons au sein du PVB plastifie pour Ie rendre tr£s peu 
fusible ou infusible, notamment en restreignant la li- 
berte des chaTnes de PVB, et empScher, ainsi, son 
ecoulement k haute temperature. Par « creation de 
liaisons au sein du PVB », on entend entre autres la so 
creation de liaisons pontales (intermoieculaires) en- 
tre les chaTnes de PVB (liaisons de reticulation pro- 
prement dites) et/ou la formation d'un enchevetre- 
ment de reseaux polymeres interpen6tres suite, no- 
tamment, k la polymerisation de I'agent de reticula- 55 
tion au sein du PVB plastifie, 

Par« PVB plastifie trds peu fusible ou infusible », 
on entend un PVB plastifie ne coulant pas quelle que 



soit la temperature. Un tel PVB est 6ventuellement 
susceptible de ramollir (PVB plastifie tres peu fusi- 
ble) sans toutefois devenir suff isamment liquide pour 
couler. 

II apparaft que Ie film intercalaire, au sein duquel 
Ie PVB plastifie a ete rendu tres peu fusible ou infu- 
sible suite k Taction de I'agent de reticulation, presen- 
te une resistance fortement accrue au feu. Son ramol- 
lissement eventuel, apres Taction de Tagent de reti- 
culation sur Ie PVB plastifie, s'opere k des tempera- 
tures bien plus eievees que les temperatures de ra- 
mollissement des films de PVB plastifie traditionnel- 
lement utilises (ces dernteres temperatures etant ge- 
neralement inferieures k 150°C environ) et, de plus, 
ce film de PVB plastifie, rendu tres peu fusible ou in- 
fusible utilise dans des feuilletes ne saccule pas k 
partir d'une certaine temperature ni ne s'enflamme 
mais conserve son integrite avant de se decomposer, 
sa decomposition intervenant k des temperatures su- 
perieures k 250°C, g6neralement superieures k 
300°C. Parailleurs, Tutilisation, dans des verresfeuil- 
letes, de films intercalaires de PVB plastifie rendu 
tr6s peu fusible ou infusible par Taction de Tagent de 
reticulation n'empeche pas Tobtention de verres feuil- 
letes transparents pr6sentant de bonnes qualites op- 
tiques, les proprietes de resistance aux chocs desdits 
verres feuilletes etant toutes aussi satisfaisantes que 
les proprietes de resistance aux chocs des verres 
feuilletes utilisant des films intercalaires habituels de 
PVB plastifie. 

De preference, Tagent de reticulation present 
dans Ie f ilm intercalaire selon l'invention comprend au 
moins deux fonctions susceptibles de reagir avec les 
groupements hydroxyles du PVB et/ou est apte k for- 
mer un reseau interpenetre avec Ie PVB plastifie, no- 
tamment en polymerisant. Cet agent de reticulation 
estchoisi defagon & reagir au sein du film intercalaire 
sous Tef fet de la chaleur et/ou d'un catalyseur egale- 
ment present dans ce cas dans le film intercalaire, ou 
eventuellement sous Teffet d'un traitement autre que 
thermique. De preference, Tagent de reticulation est 
choisi de facon k reagir, sous Taction de la chaleur, 
sur le PVB plastifie pour le rendre tres peu fusible ou 
infusible, k partir de temperatures comprises entre 
100°C et ia temperature k laquelle le PVB plastifie 
utilise est susceptible de couler (le PVB plastifie 
commencant k couler, generalement, k partir de 
180°C), avantageusement k partir de temperatures 
comprises entre la temperature de ramollissement du 
PVB plastifie seul ou une temperature legerement in- 
ferieure (par exemple 120°C pour une temperature de 
ramollissement de 140°C) et la temperature k laquel- 
le le PVB plastifie seul commence k couler, de prefe- 
rence k partir de temperatures comprises entre 120 
et 170°C environ. Le choix d'un agent de reticulation 
reagtssant sur le PVB plastifie k partir de temperatu- 
res comprises entre la temperature de ramollisse- 
ment du PVB plastifie ou une temperature ieg£re- 



3 



5 



EP 0 685 330 A1 



6 



merit inferieure et la temperature a laquelle celui-ci 
commence & couler presente plusieurs avantages au 
niveau du precede de realisation du film intercalaire 
selon I'invention et du precede de realisation des 
feuilletes & partir de ce film, comme explicits ulterieu- 5 
rement. Le film intercalaire comprenant ledit agent 
presente notammentTavantage de garderson int6gri- 
t6 {c'est-&-dire de ne pas couler) pourtoute tempera- 
ture inferieure & sa temperature de decomposition. 

Selon une forme de realisation particulierement io 
avantageuse de i' invention, le film intercalaire 
comprend comme agent de reticulation des alkoxysi- 
lanes hydrolysables pr6sentant au moins deux fono- 
tions r6actives f de preference des dialkoxysilanes 
et/ou des trialkoxysilanes et/ou des tetraalkoxysila- 15 
nes. Les dialkoxysilanes et trialkoxysilanes sont ha- 
brtuellement utilises comme agents de couplage pour 
favoriser I'adhesion du verre et des polymeres car ils 
reagissent generalement & la fois avec la surface du 
verre et avec les polymeres, Cependant, le PVB pos- 20 
s£de des groupements hydroxyles reagissant direc- 
tement avec fa surface du verre et ne necessite pas 
le recours & de tels agents pour adherer de fagon suf- 
f isante au verre place & son contact. Le PVB piastifie 
est ainsi traditionnellement utilise comme intercalaire 25 
dans les verres feuilletes sans ajout d'alkoxysilanes. 

Dans le cas present, il convientde remarquerque 
Tajout d'alkoxysilanes tels que precedemmentdefinis 
ne conduit pas necessairement & ['amelioration de 
I'adhesion entre !e verre et le PVB piastifie mais 30 
conduit & la creation de (iaisons au sein du PVB (plutdt 
qu'en surface) permettant de rendre le PVB infusible 
ou tr6s peu fusible, les groupements hydroxyles du 
PVB non utilises pour I'adhesion du PVB pouvant ser- 
vir de points d'accrochage pour un pontage avec les- 35 
drts alkoxysilanes et lesdits alkoxysilanes pouvant 
s'hydrolyser pour don ner des polysiloxanes se mel ant 
aux chaTnes de PVB piastifie de facon & former un r6- 
seau interpenetre. 

Les alkoxysilanes hydrolysables presentant au 40 
moins deux fonctions reacth/es et utilisables comme 
agent de reticulation selon I'invention peuvent consis- 
ter en tout type d'alkoxysilanes, notamment en des 
aminosilanes, epoxysilanes, vinyisilanes, phenylsila- 
nes, alkylsilanes... poss6dant 2 ou 3 groupements 45 
alkoxy identiques ou differents, tels que des groupe- 
ments methoxy, ethoxy, methacryloxy, glycidoxy... 
ou en des silanes modifies presentant un ou des 
groupements tels que le phosphore ou le brome et 
possedant 2 ou 3 groupements alkoxy identiques ou so 
differents tels que ceux mentionnes precedemment, 
ou eventuellement en des silanes presentant 4 grou- 
pements alkoxy identiques ou differents tels que 
ceux mentionnes precedemment 

Selon d'autres formes de realisation de I'inven- 55 
tion, le film intercalaire peut comprendre, comme 
agent de reticulation, des amines, des isocyanates 
bloques ou des epoxy, ces formes de realisation de 



['invention etant cependant moins avantageuses et 
moins faciles a mettre en oeuvre. 

Le film intercalaire selon I' invention peut etre rea- 
lise de diff6rentes facons. L'agent de reticulation 
etant un agent exterieur au PVB apte & reagir sur le 
PVB dej& synthetise, est & distinguer des compo- 
sants de synthase du PVB et est ajoute de la facon 
la plus simple et avantageuse sur du PVB courant 
dej£ synth6tise. De preference, l'agent de reticulation 
est depose d la surface d'un film de PVB piastifie rea- 
lise selon des methodes connues de i'homme du me- 
tier (extrusion, pressage,,.). 

Ainsi, selon un mode de realisation du film inter- 
calaire selon ('invention particulierement avantageux, 
un film intercalaire de PVB piastifie courant est sim- 
plement trempe dans un bain de l'agent de reticula- 
tion selon ^invention, cet agent etant pur ou dilue 
dans un solvant approprie. Par exemple, lorsque 
l'agent de reticulation consiste en des alkoxysilanes, 
ces alkoxysilanes peuvent etre utilises purs ou dilues 
dans un alcool, par exemple I'isopropanol ou le me- 
thanol, dans un melange eau-alcool, par exemple un 
melange eau-isopropanol, ou dans un autre solvant 
ne constituant pas un solvant du PVB, par exemple 
un alcane tel que I'heptane, roctane... lis peuvent 
egatement etre hydropses avant d'etre mis au 
contact avec le PVB de facon & eviter des degage- 
ments de produits genants lors de I'ajout desdits 
alkoxysilanes au PVB, mais aussi de facon £ rendre 
les alkoxysilanes plus reactifs. Un temps de trempa- 
ge trds court, par exemple de i'ordre de 1 seconde £ 
2 minutes pour des alkoxysilanes purs ou dilues est 
generalement suffisant pour obtenir un film interca- 
laire selon I'invention, 

Un autre mode de realisation du film intercalaire 
selon I'invention consiste & deposer par pulverisation 
un leger voile de l'agent de reticulation pur ou dilue & 
la surface d'un film intercalaire de PVB piastifie cou- 
rant Selon un troisi6me mode de realisation de la 
presente invention, il est 6ga!ement possible d'impre- 
gner au rouleau la surface d'un film intercalaire de 
PVB piastifie courant, la solution d'impregnation 
consistanten I'agentde reticulation purou dilue, I! est 
ainsi possible, comme ilfustre par les modes de rea- 
lisation precedemment mentionnes, de realiser des 
films intercalates selon rinvention de facon trfes sim- 
ple d partir de films de PVB piastifie deja existants, 
en traitant !a surface desdits films. 

L'ajout de l'agent de reticulation au PVB peut 
egalement se faire prealablement £ la formation du 
film intercalaire selon I'invention comprenant ledit 
PVB, ce mode de realisation etant cependant moins 
avantageux. Ainsi, les films intercalates selon in- 
vention peuvent etre obtenus par introduction de 
l'agent de reticulation dans de la poudre de PVB d6j& 
piastifiee, ou simultanement ou encore prealable- 
ment & I'ajout de ptastif iants au PVB, avant transfor- 
mation dudit PVB en film intercalaire par extrusion ou 
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par moulage selon des precedes connus en soi, Dans 
ce mode de realisation, les conditions de transforma- 
tion sont confcrolGes (par exemple ia temperature ou 
le tatix de malaxage pour rextrusion...) et I'agent de 
reticulation est choisi de fagon k ne pas reagir avec 5 
le PVB plastif ie dans les conditions de transformation 
utilisees. Dans ce cas, il est interessant de choisir un 
agent de reticulation reagissant avec le PVB plastif ie 
pour des temperatures superieures k la temperature 
de ramollissement du PVB plastifie dans les condi- 10 
tions de pression utilisees et notamment superieures 
k la temperature d'extrusion ou de pressage f ixee, ou 
de choisir un agent de reticulation reagissant a partir 
de temperatures legerement inferieures sans que la 
reaction soit neanmoins suff isante k ces temperatu- 15 
res pour rendre le PVB infusible ou tres peu fusible, 
de fagon k permettre la fonte ou [a refonte du PVB 
plastifie pour son extrusion ou son pressage afin 
d'obtenir le film intercalaire recherche. 

II convient de remarquer que la presence ou 20 
I'ajout des plastifiants dans le PVB, ces plastif iants 
etant notamment les plastifiants traditionnellement 
utilises pour « assoupiir » le PVB, par exemple des 
adipates, des sebacates, des phtalates, ou etant des 
phosphates, etc., ces plastifiants n'ayant pas de 25 
groupes hydroxyles residuels, est normalement sans 
influence sur les reactions s'operant dans le PVB du 
fait de la presence de I'agent de reticulation. 

Les modes de realisation du film intercalaire se- 
lon I'invention precedemment presentes sont bien sur 30 
non exhaustifs. D'autres methodes de mise au 
contact de I'agent de reticulation et du PVB utilise 
pourfairelesfilms intercalates selon ['invention peu- 
vent etre envisagees et font partie de la presente in- 
vention. 35 

Les films intercalates selon I'invention permet- 
tent de realiser les feuilletes, notamment les verres 
feuilletes, precedemment explrcit^s dans la definition 
de I'invention. Les verres feuilletes comprennent au 
moins deux feuilles de verre et au moins un film in- 40 
tercafaire en PVB plastifie selon I'invention, Les feuil- 
letes peuvent comprendre egalement plusieurs films 
intercalaires selon I'invention et/ou d'autres films in- 
tercalates, en PVB ou non, telsqu'habituellement uti- 
lises dans les feuilletes, et/ou peuvent comprendre 45 
au moins une feuille de matiere inorganique en une 
matiere autre que le verre, par exemple en pierre na- 
tureile telle que le marbre, le granit, un matenau re- 
constitue, etc... Les feuilletes selon I'invention pre- 
sented, comme illustre ci-apres, une resistance ac- 50 
crue au feu par rapport aux feuilletes utilisant des 
films intercalaires traditionnels de PVB plastifie, ainsi 
qu'une resistance aux chocs similaire k celle desdits 
feuilletes traditionnels. Us sont generalement aptes k 
r esister k des temperatures allant jusqu'& 600°C en- 55 
viron sans ecoulement du film intercalaire hors du 
feuillete et avant decomposition dudit film. En outre, 
les verres feuilletes selon I'invention sont simples et 



economiques et permettent une bonne transmission 
de la lumiere. 

De preference, I'agent de reticulation est choisi 
de fagon k reagir sur le PVB plastifie k des tempera- 
tures superieures a !a temperature de ramollissement 
du PVB plastifie et notamment superieures aux tem- 
peratures habituelles d'assemblage du PVB plastifie 
et des feuilles de matieres inorganiques pour r6aliser 
un feuillete, ou k partir de temperatures ieg6rement 
inferieures sans que la reaction k ces temperatures 
soit suffisante pour rendre le PVB plastifie tres peu 
fusible ou infusible, de fagon k permettre la mise en 
oeuvre des films intercalaires dans les feuilletes se- 
lon des procedes habituels. ^assemblage du film in- 
tercalaire et des feuilles de matiere inorganique pour 
donner des feuilletes peut alors se faire avec le film 
intercalaire de PVB plastifie ramolli dont la structure 
n'a pas encore 6t6 modif iee par I'agent de reticula- 
tion, dans les memes conditions que I'assemblage 
d'unfilm de PVB plastifie identique sans agent de re- 
ticulation. L'adhesion du PVB aux feuilles k son 
contact s'opfere ainsi de fagon traditionnelle par les 
groupements hydroxyles de surface du film de PVB 
et le film conserve les memes proprietes qu'un film 
de PVB plastifie normal telles qu'elles sont recher- 
chees dans de telles applications, tant que la reaction 
de I'agent de reticulation sur le PVB plastifie n'a pas 
eu lieu de fagon complete {c'est-£-dire n'a pas rendu 
le PVB infusible ou tres peu fusible), 

De preference done, dans le procede de realisa- 
tion d'un feuillete selon I'invention, le film intercalaire 
est assemble aux feuilles de matiere inorganique 
dans les conditions habituelles d'assemblage (tem- 
peratures generalement de Pordre de 140°C) et avant 
que le PVB plastifie ne soit rendu tres peu fusible ou 
infusible parl'action de Pagentde reticulation, Taction 
de I'agent de reticulation sur le PVB plastifie pouvant 
etre d6clench6e au plus tot lors de I'assemblage du 
film intercalaire et des feuilles rigides sous Teffet de 
la chaleur par exemple, ou pouvant etre declenchee 
ulterieurement, notamment lors d'un incendie. 

D'autres caracteristiques et avantages de in- 
vention apparaTtront dans les exemples suivants il- 
lustrant Ia presente invention sans la limiter et don- 
nant des resultats obtenus en matiere de resistance 
au feu en utilisant un film intercalaire selon I'inven- 
tion, les resultats obtenus en utilisant un film interca- 
laire traditionnel etant paralieiement illustr6s dans 
I'exemple comparatif. Le figure 1 jointe compare, 
comme expticite ulterieurement, les thermogrammes 
enregistres dans le cas d'un film intercalaire selon 
invention et dans le cas d'un film intercalaire tradi- 
tionnel. 

EXEMPLE 1 

Selon cet exemple, un film intercalaire de PVB 
plastifie & 33 parties pour 100 de resine d'adipate de 
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dihexyle, commercialism sous la reference « SAFLEX 
TG 41 » par la societe MONSANTO et d'epaisseur 
approximative 760 u.m est plonge dans un bain de 
gamma-methacryloxypropyl trimethoxysilane pur ou 
dilue k 50 % dans de Theptane, pendant 10 secondes 
k 2 minutes, pour obtenir un film intercalate de PVB 
plastif \h selon i'invention, Le film intercalaire obtenu 
est ensuite seche par souff lage d'air f roid sec ou en 
etuve k 50°C. 

Le film intercalaire ainsi realise est soumis k une 
analyse thermomecanique consistant k suivre I'en- 
foncementd'une pointe dans leditfilm intercalaire en 
fonction de la temperature. Une telle analyse permet 
de verifier si un polym&re est fusible ou non etle ther- 
mogramme enregistre au cours de cette analyse per- 
met de determiner la temperature de ramollissement 
ou de fusion dudit polym^re. 

Le film intercalaire selon cet exemple conserve 
son integrity jusqu'a des temperatures superieures k 
300° C avant de se decomposer aux alentours de 
33G°C. Le thermogramme correspondant est repre- 
sente en trait plein sur la figure 1 jointe et montre, 
apr£s une I6gere dilatation du film, une sorte de ra- 
mollissement du film autour de 300°C juste avant sa 
decomposition. Le gamma-methacryloxypropyl tri- 
methoxysilane utilise est commercialise sous la refe- 
rence « A 174 » par la societe UNION CARBIDE. 

EXEMPLE 2 

Selon cet exemple, un film intercalaire de PVB 
plastif est realise de la meme fagon que dans 
I'exemple 1 en trempant cette fois le film intercalaire 
de PVB plastif ie non reticule dans un bain de gamma- 
glycidoxypropyl trim6thoxysilane commerciaiis6 
sous la reference « A 187 » par la societe UNION 
CARBIDE. 

Le film intercalaire selon le present exemple se 
caracterise par une temperature de decomposition 
superieure & 300°C, leditfilm conservantson integri- 
te jusqu'3 sa temperature de decomposition. 

EXEMPLE 3 

Selon cet exemple, un film intercalaire de PVB 
plastifie est realise de 2a mSme fagon que dans 
I'exemple 1 en pulv6risant cette fois un leger voile de 
vinyltrimethoxyethoxysilane sur le film intercalaire de 
PVB plastifie puis en etalant le voile depose avec un 
chiffon. 

Le film intercalaire selon le present exemple se 
caracterise par une temperature de decomposition 
superieure k 300°C, leditfilm conservantson integri- 
te jusqu'a sa temperature de decomposition. 

EXEMPLE 4 

Selon cet exemple, un film intercalaire de PVB 



plastifie est realise de la meme fagon que dans 
I'exemple 1 en trempant cette fois le film intercalaire 
de PVB plastifie dans un bain d'aminopropyltrie- 
thoxysilane. 

5 Le film intercalaire selon le present exemple se 
caracterise par une temperature de decomposition 
superieure & 30Q*C, leditfilm conservant son integri- 
te jusqu'£ sa temperature de decomposition. 

w EXEMPLE 5 

Selon cet exemple, un film intercalaire de PVB 
plastifie est realise de la meme fagon que dans 
I'exemple 1 en pulverisant cette fois un l6gervoilede 

15 trimethoxysilyldiaminophenylhexyle sur le film inter- 
calaire de PVB plastifie puis en etalant le voile depo- 
se avec un chiffon. 

Le film intercalaire selon le present exemple se 
caracterise par une temperature de decomposition 

20 superieure k 300°C, leditfilm conservantson integri- 
te jusqu'£ sa temperature de decomposition. 

Le film intercalaire selon cet exemple est utilise 
pour realiser un verre feuillete selon un precede tra- 
ditionnel, le verre feuillete comprenant deux feuilles 

25 de verre entre lesquelles se trouve led'rt film interca- 
laire et le collage du film intercalaire sur le verre etant 
effectue pendant la phase de traitement en autoclave 
du verre feuillete & chaud et sous pression, Le verre 
feuillete ainsi obtenu est mis dans un four k 600°C et 

30 son evolution en fonction de !a temperature est sui- 
vie. A partir de 200°C, des bulles apparaissent dans 
le verre feuillete sans qu'il y ait rupture des feuilles de 
verre ou ecoulement du film intercalaire. A partir de 
450°C, le film intercalaire k ta peripheric du feuillete 

35 en contact avec I'atmosphere du four jaunit et noircit 
mais ne s'enflamme pas. Apr6s une heure & 600°C P 
le film intercalaire commence & disparattre peu k peu 
depuis la p6ripherie du feuillete, en ne provoquant ni 
degagement important de f umees ni coulures et tout 

40 en laissant une fine couche blanche de silice sur les 
feuilles de verre adjacentes. 

II convient de remarquer par ailleurs que le verre 
feuillete obtenu dans cet exemple, tout comme les 
verres feuilletes obtenus de fagon identique k partir 

45 des intercalates d6crits dans les exemples 1 & 4, pre- 
sente des propriet6s m6caniques simiiaires k celles 
d'un verre feuillete traditionnel obtenu de fagon iden- 
tique k partir d r un intercalaire de PVB plastifie tel que 
d6crit dans I'exemple comparatif. En outre, la r6ac- 

50 tion des alkoxysilanes sur le PVB ne perturbe pas la 
fabrication des feuilletes, cette reaction etant declen- 
ch6e au plus tfitlorsde cette fabrication et n'etant pas 
complete avant la f in de cette fabrication. 

55 EXEMPLE COMPARATIF 

Selon cet exemple, un film intercalaire de PVB 
plastifie k 33 parties pour 1 00 de r6sine d'adipate de 
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dihexyle, commercialism sous la reference « SAFLEX 
TG 41 » par la society MONSANTO et d'epaisseur 
approximative 760 urn estsoumis h une analyse ther- 
momecanique. Ce film se caracterise par une tempe- 
rature de ramollissement de I'ordre de 150°C. On ob- 
serve que, sous I'effet de la chaleur, des petites bul- 
les apparaissent en couvrant la totality de la surface 
du film et que des fum6es blanches se d6gagent. Ce 
degagement est suivi eventuellement d'un gonfle- 
ment du produit avant jaunissement puis inflamma- 
tion avant 250°C dudit produit avec fort degagement 
de fum&es noires et de chaleur. Le thermogramme 
correspondant est represente en pointings surla figu- 
re 1 jointe, 

Le film intercalate selon cet exemple est ensuite 
utilise pour r^aliser un verre feuillete de la meme fa- 
$on que dans I'exemple 5 puis le verre feuillete obte- 
nu est mis dans un four & 600°C et son Evolution en 
fonction de la temperature est suivie. D6s 1 80-200°C, 
le film intercalaire s'6coule hors du feuillete dans le- 
quel une forte quantity de bulles apparaissent, Le film 
intercalaire jaunit fortement, noircit puis s'enflamme 
avec fort degagement de chaleur et de fum£es, 

Les exemples precedents montrentainsi la resis- 
tance ameiior6e au feu des films intercalates selon 
invention. Ces films intercalaires peuventetre avan- 
tageusement utilises dans la realisation de vitrages 
feuilletes sans craindre notamment d'ecoulement 
desdits films intercalaires en cas d'incendie. II 
convient egalement d'insister sur le fait que la presen- 
te invention constitue, comme recherche, une solu- 
tion simple eteconomique au probieme d'ecoulement 
des films intercalaires de PVB plastifie hors des 
verres, notamment et avantageusement des films in- 
tercalaires de PVB plastifie dej& existants et disponi- 
bles commercialement, en proposantdes films inter- 
calaires pouvant etre directement realises a partir 
desdits films intercalaires dej& existants. 

Les films intercalaires selon I'invention, notam- 
ment les films pr6sentant une epaisseur de 0,38 mm 
ou 0,76 mm, peuvent etre avantageusement utilises 
dans la realisation de vitrages feuilletes de bStiment 
ou de vitrages feuilletes de vehicules de transport. 



Revendications 

1. Film intercalaire en polyvinylbutyral plastifie des- 
tine & ia realisation de feuilletes, notamment de 
verres feuilletes, caracterise en ce qu'il 
comprend un agent de reticulation apte h rendre 
le polyvinylbutyral plastifie tr£s peu fusible ou in- 
fusible. 

2. Film intercalaire selon la revendication 1, carac- 
terise en ce que Tagent de reticulation comprend 
au moins deux fonctions susceptibles de reagir 
avec les groupements hydroxyles du polyvinylbu- 



tyral et/ou en ce qu'il est apte a former un reseau 
interp6netre avec le polyvinylbutyral plastifie. 

3. Film intercalaire selon la revendication 2, carac- 
5 terise en ce que I'agent de reticulation est choisi 

parmi les composes suivants : alkoxysilanes, 
amines, isocyanates bloques etepoxy. 

4. Film intercalaire selon Tune des revendications 1 
10 a 3, caracterise en ce qu'il commence a se de- 
composer & des temperatures superieures & 
250°C environ. 

5* Film intercalaire selon la revendication 4, carac- 
15 terise en ce qu'il garde son integrite pour toute 
temperature inferieure & sa temperature de de- 
composition. 

6. Film intercalaire selon Tune des revendications 1 
20 k 5, caracterise en ce que I'agent de reticulation 

est apte & reagir, sous Taction de la chaleur, sur 
le polyvinylbutyral plastifie pour le rendre tr£s 
peu fusible ou infusible, k partir de temperatures 
comprises entre 100°C et la temperature k la- 
25 quelle le PVB plastifie commence k couler. 

7. Proced6 de fabrication d'un film intercalaire se- 
lon Tune des revendications 1 & 6, caracterise en 
ce que Tagent de reticulation est ajoute au pofy- 

30 vinylbutyral deja synthetase. 

8. Procede selon la revendication 7, caracterise en 
ce que I'agent de reticulation est depose k la sur- 
face d'un film de polyvinylbutyral plastifie, 

35 

9. Feuillete, en particulier verre feuillete, cornpre- 
nant au moins deux feuilles rigides de mature 
inorganique et au moins un film intercalaire tei 
que defini dans i'une des revendications 1 k 6, 

40 

10. Verre feuillete selon la revendication 9 f caracte- 
rise en ce qui! resiste k des temperatures allant 
jusqu'St 600°C environ sans ecoulement du film 
intercalaire hors du feuillete et avant decomposi- 

45 tion duditfilm intercalaire. 

11. Precede de fabrication d'un feuillete selon Tune 
des revendications 9 ou 10, caracterise en ce que 
le film intercalaire est assemble aux feuilles de 

so mature inorganique avant que le polyvinylbutyral 
ne soit rendu tres peu fusible ou infusible par 
Taction de I'agent de reticulation. 

12. Precede de fabrication selon la revendication 11, 
55 caracterise en ce que Taction de ['agent de reti- 
culation sur le polyvinylbutyral plastifie est de- 
cfenchee sous Teffet de la chaleur lors de Tas- 
semblage du film intercalaire et des feuilles rigi- 



40 



45 



20 



25 



7 



13 EP 0 685 330 A1 14 



des de mature inorganique ou ult^rieurement, 
notamment lors d'un incendie. 
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